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Abstract of DE1 9525771 

A process and assembly extracts components 
from a solid phase from a liquid sample (55) with 
a hypodermic needle. The liquid sample is held in 
a vessel (50) and drawn through a hollow needle 
(10) the inner face (25) of which is coated with a 
stationary phase (30). The novelty is that the 
process incorporates the following steps: (a) 
introduction of the needle (10) into the sample 
vessel (50); (b) removal of liquid sample (55) into 
the needle cavity, allowing the sample to be part 
absorbed by the stationary phase coating (30), 
followed by ejection and recovery of liquid 
sample residue; (c) insertion of the needle (10) 
into the injection inlet of a chromatography 
system (101) and thermal de-sorbtion of the of 
the relevant components form the stationary 
phase into the injection inlet (40). 
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Prufungsantrag gem. § 44 PatG 1st gestellt 

(§) Feststoff-Phasen-Extraktion mit reduziertem Losungsmittel 

(§) Es wird ein Verfahren zur Feststoff-Phasen-Extraktion 
interessierender Komponenten von einer flussigen Probe 
geschaffen, welches etne Spritze verwendet, bei der die 
innere ObarflSche der Spritzennadel mindestens teilweise 
mit einer stationfiren Phase beschichtet ist, derart, daS das 
Ansaugen der Probe in die Nadel die Extraktion von 
interessierenden Komponenten zur Fotge hat. 
Ein Ansaugen eines Ldsungsmittels kann zur direkten Injek- 
tion der interessierenden Komponenten verwendet warden. 
Die interessierenden Komponenten konnen ebenfalls ohne 
Losungsmittel durch thermische Desorption injiziert werden. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 



1 2 
Beschreibung Die Menge der interessierenden Komponenten, die 

absorbiert werden, steht im direktem Verfaaltnis zu dem 

Die Erfindung bezieht sich allgemein auf die Vorbe- Oberfiachenbereich und der Dicke der stationlren Pha- 
reitung von Proben zum EinfQhren in einen Gaschroma- se. Eine Erhdhung der FUmdicke zor ErhGhung der Ka- 
tographea Insbesondere bezieht sich die Erfindung auf 5 pazit&t weist den schadlichen Effekt des Verlangsamens 
ein verbessertes Verfahren zur Feststoff-Phasen-Ex- der Absorptionsrate auf. Somit stellt die begrenzte Re- 
traktion (SPE; SPE « Solid Phase Extraction) interes- xibilhfit bezQglich der FQmdicke ein Problem der SPME 
sierender Komponenten von einer flQssigen Probe. dar. Die SPME ist aufgrund der inh&renten Zerbrech- 

Die Chromatographic ist ein bevorzugtes Verfahren lichkeit des Quarzglases, wenn sie durch eine Spritzen- 
zur Analyse von Proben. Insbesondere ist die Gaschro- 10 nadel herausgezogen wird, problematisch. Ferner ist 
matographie besonders gut fQr Umgebungsproben ge- dieselbe problematisch, da die Beschichtung mh statio- 
eignet, da Verunreinigungen und Verunreinigungsstoffe narer Phase auf der tuBeren Oberfl&che des Quarzgla- 
in den meisten Umgebungen keine komplexen MolekQ- ses ungeschQtzt ist, wenn es herausgezogen wird 
le sind. Komplexere MolekQle erfordern die Verwen- Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestehtdar- 
dung der superkritischen Fluid-Chroraatographie oder 15 in, Verfahren und eine Vorrichtung zu schaffen, wo- 
Flflssig-Chromatographie. Vor dem EinfQhren einer durch es ermdglicht wird, den Ldsungsmittelbedarf bei 
Probe in ein chromatographisches Gerit mufi die Probe der Probenvorbereitung einer Feststoff-Phasen-Extrak- 
derart vorbereitet werden, daB die interessierenden tionzureduzierenodervollstandigzubeseitigea 
Komponenten aus der Probe extrahiert werden kdnnea Diese Aufgabe wird durch Verfahren gemaB An- 

Die Feststoff-Phasen-Extraktion (SPE) ist eine Tech- 20 spruch 1 und 5 und durch eine Vorrichtung gemaB An- 
nik, die eine DurchfluBkammer verwendet, die eine gro- spruch 7 geldst 

Be Anzahl von kleinen inerten Quarzpartikeln enthilt, Die Erfindung stellt ein vereinfachtes Verfahren zur 
von denen jeder mit einem Materia) mit stationarer Feststoff-Phasenextraktion von interessierenden Kom- 
Phase beschichtet ist Die flQssige Probe wird durch die ponenten dar, bei dem eine Spritze verwendet wird, 
Kassette gespQlt, und die interessierenden Komponen- 25 wobei die innere OberflSche der KanQle oder Nadel 
ten diffundieren in die Beschichtung mit stationarer derselben mindestens teilweise mit einer stationgren 
Phase ein. Ein Ldsungsmittel mit einem hohen Ldslich- Phase beschichtet ist Die Erfindung kann manuell mit 
keitsfaktor fQr die interessierenden Komponenten wird einer Spritze, die typischerweise fQr manuelle Injektio- 
dann durch die Kassette gespQlt, wodurch die interessie- nen verwendet wird, oder automatisch mit einer auto- 
renden Komponenten fQr eine Analyse herausgelfist 30 matischen Injektionsvorrichtung, bei der die Spritze ei- 
und weggetragen werdea Das Prepstation-System 7686 ne Nadel aufweist, die mit einer stationaren Phase be- 
von Hewlett-Packard ist ein Beispiel fQr ein System, das schichtet ist, durchgefuhrt werdea 
eine vollautomatisierte SPE schafft, einschlieBlich des Bei einem ersten AusfQhrungsbeispiel der vorliegen- 
Filterns, Heizens und Verdunstens. Nachdem die Pro- den Erfindung, das fQr manuelle Anwendungen geeignet 
benvorbereitung voliendet ist, sind die interessierenden 35 ist, wird die Nadel in ein ProbengefaB, das eine flQssige 
Komponenten typischerweise in einem Ldsungsmittel Probe mit interessierenden Komponenten enthalt, ein- 
geldst und temporar in einem ProbengefaB gespeichert gefQhrt Eine Menge der Probe wird durch die Nadel in 
Eine Spritze wird typischerweise verwendet, um das L5- den Behalter der Spritze angesaugt und dann zurQck in 
sungsmittel, das die interessierenden Komponenten ent- das ProbengefaB gespritzt Der Prozefl des Ansaugens 
halt, anzusaugen, und um dieselben in eine geeignete 40 und des Spritzens der Probe wird fortgesetzt, bis die 
chromatographische Vorrichtung zu injizierea Die interessierenden Komponenten in die Beschichtung mit 
Spritze kann manuell oder automatisch unter Verwen- stationarer Phase auf der inneren Oberflache der Nadel 
dung einer automatischen Injektionsvorrichtung betrie- eindiffundieren und vorzugsweise ein Gleichgewicht er- 
ben werdea Siehe beispielsweise das US-Patent Nr. reicht ist (Ein schnelles Ansaugen und Spritzen kann 
4,615,226. 45 durchgefQhrt werden, um optional sicherzustellen, daB 

Eine Technik zum ausfQhren der Feststoff-Phasen- die interessierenden Komponenten die Beschichtung 
Mikro-Extraktion (SPME; SPME « Solid Phase Micro- mit stationarer Phase kontaktieren, und um einen 
extraction) ohne die Verwendung eines L6sungsmittels Mischvorgang der Probe in dem ProbengefaB zu schaf- 
ist in der internationalen Anmeldung Nr. PCT/- fen, um die fQr das Gleichgewicht bendtigte Zeit zu 
CA91/00108 offenbart Eine feste Quarzglasfaser, die 50 minimierea) Ein abschlieBender SpritzstoB spritzt im 
mit einer Sekundarphase beschichtet ist, ist an den Kol- wesentlichen alles von der Probe zurQck in das Proben- 
benmechanismus einer Standardspritze derart ange- gefaB. Die Nadel wird dann von dem ProbengefaB zu- 
bracht, daB die Faser aus dem Inneren der hohlen Sprit- rQckgezogen und direkt in einen InjektionseinlaB eines 
zennadel herausgezogen werden kana Die Nadel wird chromatographischen Gerates for eine Injektion vom 
durch eine Trennwand in ein GefaB eingefQhrt Der Kol- 55 thermischen Desorptionstyp eingefQhrt 
ben wird derart herabgedrQckt, daB sich die Faser in die Bei einem zweiten AusfQhrungsbeispiel der vorlie- 
Probe erstreckt, derart, daB die interessierenden Kom- genden Erfindung, das fQr eine direkte Injektion geeig- 
ponenten in die Beschichtung mit stationarer Phase ein- net ist, wird eine Lflsungsmittelmenge, die ausreicht, um 
diffundieren, bis ein Gleichgewicht erreicht ist Darauf- die Beschichtung mit stationarer Phase zu bedecken, 
hin wird die Faser in die Nadel und die Nadel aus dem 60 von dem L6sungsmittelgefaB angesaugt Die interessie- 
ProbengefaB zurQckgezogea Ein durchgehendes Mi- renden Komponenten desorbieren von der Beschich- 
schen der Probe wahrend des Diffusionsschrittes ver- tung mit stationarer Phase in das L6sungsmitteL Da eine 
kQrzt die fQr das Gleichgewicht bendtigte Zeitdauer. relativ kleine LOsungsmittelmenge verwendet wird, ist 
Die Nadel wird dann derart durch eine Trennwand in die Konzentration der interessierenden Komponenten 
den InjektionseinlaB eines Gaschromatographen einge- es sehr hoch. Die Nadel wird dann fQr eine Injektion in den 
fQhrt, daB die interessierenden Komponenten daraufhin InjektionseinlaB eines chromatographischen Gerates 
thermisch desorbiert und auf die Saule kryofokussiert eingefQhrt 

werdea Bei einem dritten AusfQhrungsbeispiel der vorliegen- 
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den Erfindung, das fQr die vollautomatische Extraktion halters 15 befestigt ist Der Kolben 20 weist einen Hand- 
und Injektion geeignet ist, wird eine automatische Injek- griff 22 auf, damh die Spritze manuell betltigt werden 
tionsvorrichtung mk einer Nadel, die mit einer stationa- kann. Die Nadel 10 beshzt eine innere Oberflache 25, die 
ren Phase beschichtet ist, und einer Probengefafl-Ta- mit einer Beschichtung 30 mit stationarer Phase be- 
blettanordnung (hierin nachfolgend Tabletf genannt) 5 schichtet ist Bei dem bevorzugten AusfOhrungsbeispiel 
zum Weiterschalten eines ProbengefaBes in eine Posi- ist die gesamte innere Oberflache der Nadel beschichtet 
tion unter der Injektionsnadel verwendet Die automata In Abhangigkeit von der Beschichtung mit stationarer 
sche Injektionsvorrichtung fQhrt die Nadel in das Pro- Phase kann jedoch eine teilweise Beschichtung verwen- 
bengefaB ein und saugt die Probe in den Vorratsbehai- det werden, solange eine ausreichende Extraktion der 
ter der Spritze. Die Probe wird dann in das ProbengefaB 10 interessierendenKomponentengeschaffenwird 
zurflckgespritzt Dieser ProzeB wird einige Male wie- Die Erfindung schafft ein ProbengefaB 50, das eine 
derholt, bis die interessierenden Komponenten in die flflssige Probe 55 enthak. Die Injektionsnadel wird in 
Beschichtung mit stationarer Phase eindiffundieren. Da- das ProbengefaB 50 eingefQhrt, und die Probe 55 wird in 
nach wird die Probe vollstandig aus der Spritze ge- das VorratsgefaB 15 angesaugt und in das ProbengefaB 
s P ritzt 15 50 zurQckgespritzt Das Ansaugen und Zurackspritzen 

Die interessierenden Komponenten kflnnen unter wird wiederholt, bis die interessierenden Komponenten 
Verwendung bekannter Techniken, wie z. B. der thenni- die Mdglichkeit haben, in eine Beschichtung 30 mit sta- 
schen Desorption oder der Kryofokussierung, injiziert tionarer Phase einzudiffundieren. Das wiederholte Zu- 
werden. Alternativ kann die Nadel in ein Ldsungsmittel- rQckspritzen in das ProbengefaB kann mit einem schnel- 
gefaB gesenkt werden, urn ausreichend Ldsungsmittel 20 lenSpritzstoBdurchgefQhrt werden, urn das RQhren und 
anzusaugen, urn die Beschichtung mit stationarer Phase Mischen der verdflnnten, angesaugten Probe mit der 
in der Nadel zu bedecken. Nach dem Abwarten einer restlichen Probe in dem ProbengefaB zu unterstQtzen. 
Zeitdauer, die ausreichend lang ist, daB die interessie- Ein schneller AnsaugstoB kann auch dazu verwendet 
renden Komponenten in der Beschichtung in das L5- werden, den Kontakt der Probe mit der inneren Ober- 
sungsmittel desorbieren kfinnen, wird das LBsungsmit- 25 flache zu maximieren. Sobald die interessierenden 
tel, das die interessierenden Komponenten enthait, in Komponenten in die Schicht eindiffundiert sind und ein 
den InjektionseinlaB eines chromatographischen Gera- Gleichgewichtszustand erreicht ist, wird die Nadelspitze 
tes gespritzt fiber den Pegel der Probe in dem ProbengefaB angeho- 

Daher ist es ein Merkmal und ein Vorteil der Erfin- ben, und mehrere schnelle SpritzstdBe werden verwen- 
dung, eine flexible Extraktionstechnik zu schaffen, die 30 det, urn sicherzusteilen, daB kerne Probe in der Nadel 
sowohl mit der thermischen Desorption als auch der zurQckbleibt 

direkten Injektion von hochkonzentrierten interessie- Die Nadel 10 wird in den InjektionseinlaB 40 eines 
renden Komponenten kompatibel ist analytischen Gerates eingefQhrt, wie in Fig. 2 darge- 

Ein Vorteil der Erfindung ist der ffir die direkte Injek- stellt ist, derail, daB die interessierenden Komponenten, 
tion bendtigte, relativ kleine Ldsungsmittelbedarf. 35 die vorher in die Beschichtung 30 mit stationarer Phase 
Ein weiterer Vorteil der Erfindung ist die Tatsache, absorbiert worden sind, mittels bekannter Techniken 
daB die vorliegende Erfindung sowohl manuell durchge- thermisch desorbiert werden kdnnen. Insbesondere 
ftlhrt werden kann, wobei nur eine Beschichtung mit wird die Temperatur in dem InjektionseinlaB 40 bei ei- 
stationarer Phase an mindestens einem Teil der inneren ner Temperatur gehalten, die h6her als der hochste Sie- 
Oberflache der Nadel hinzugefflgt werden muB, als auch 40 depunkt der interessierenden Komponenten ist, damit 
daB sie durch ein automatisches Injektionsgerat mit ei- sie aus der Beschichtung mit stationarer Phase desorbie- 
ner kleinen Modifizierung der Injektionssequenz durch- ren. Kryotrapping, eine bekannte Technik zur Abkiih- 
gefQhrt werden kann. Der Innendurchmesser und die lung eines stromabwarts gerichteten Abschnitts des In- 
Lange der Nadel kdnnen variiert werden, urn eine ge- jektionseinlasses 40, kann verwendet werden, urn alle 
naue Variation der Beschichtungsmenge mit stationarer 45 interessierenden Komponenten am Kopf der Saule 45 
Phase zuerlauben. vor der tatsachlichen chromatographischen Trennung 

Die Erfindung kann in einem robusten Entwurf einzufangen. 
durchgefilhrt werden, wodurch die stationare Phase auf Bei einem alternativen AusfOhrungsbeispiel kann eine 
der inneren Oberflache der Spritzennadel geschfltzt und direkte Injektion erreicht werden, indem die Nadel 10 in 
positioniert ist 50 ein LdsungsmittelgefaB 60, das ein Aufnahme-Ldsungs- 

Bevorzugte Ausfflhrungsbeispiele der vorliegenden mittel 65 enthait, derart eingefQhrt wird, daB eine kleine 
Erfindung werden nun bezugnehmend auf die beiliegen- L6sungsmittelmenge angesaugt wird, die ausreichend 
den Zeichnungen naher erlautert Es zeigen: ist, um die Nadel 10 zu fallen, ohne in den Vorratsbehai- 

Fig. 1 eine Draufsicht der Erfindung, die eine Spritze ter 15 zu flieBen. Die in der Beschichtung 30 abgelager- 
darstellt, bei der die innere Oberflache der Nadel dersel- 55 ten interessierenden Komponenten desorbieren in das 
ben eine Beschichtung mit stationarer Phase aufweist Ldsungsmittel Da in der Nadel lediglich ein sehr kleines 
Fig. 2 eine Draufsicht der Erfindung, die eine Spritze Volumen an Lasungsmittel vorhanden ist ist die Kon- 
und einen InjektionseinlaB eines Gaschromatographen zentration der desorbierten interessierenden Kompo- 
darstellt nenten sehr hoch. Die Nadel 10 kann erhitzt werden, um 

Fig. 3 eine Draufsicht der Erfindung, die eine automa- 60 die Desorption zu unterstfltzen. Die Nadel 10 wird dann 
tische Injektionsvorrichtung darstellt, die eine Nadel vollstandig aus dem LSsungsmittelgefaB 60 zurilckgezo- 
verwendet, bei der die innere Oberflache eine Beschich- gen, und ffir eine Analyse wird die Spritze 5 wird dann 
tung mit einer stationaren Phase aufweist zum Injizieren des Lflsungsmittels, das die interessieren- 

Die vorliegende Erfindung kann auf eine manuelle den Komponenten enthait, in einen InjektionseinlaB ei- 
Art und Weise, wie in Fig. 1 dargestellt ist, durchgefilhrt 65 nes analytischen Gerates verwendet 
werden, wobei eine Injektionsspritze 5 eine hohle Injek- Wenn die Verunreinigung des Losungsmittels, das in 
tionsnadel 10, einen Vorratsbehaiter 15 und einen Kol- dem LdsungsmittelgefaB zurflckbleibt, ein Problem dar- 
ben 20 aufweist, der gleitfahig innerhalb des Vorratsbe- stellt, sollte ein hohes ROckgewinnungsgefaB verwendet 



werden, das nur eine kleine Menge der Probe enthait 
Ein korrektes Reinigen des Ldsungsmittel- und/oder 
ProbengefaBes kann das Spfllen mit deionisiertem Was* 
ser, Methanol oder einem geeigneten unpolaren Ld- 
sungsmittel vor der Verwendung umf assen. 5 

Fig. 3 stent ein alternatives Ausfflhrungsbeispiel dar, 
bei dem eine automatische hyektionsvorrichtung 100, 
die oben auf einem Gaschromatographen 101 befestigt 
ist, zum automatischen DurchfQhren der Probenvorbe- 
reitung derart verwendet wird, daB direkt in den Injek- 10 
tionseinlafi 102 Injektionen durchgefOhrt werden kdn- 
nen. Die automatische Injektxonsvorrichtung 100 weist 
die Spritze 5 auf, die vorher fOr manuelle Injektionen 
beschrieben worden ist Insbesondere besitzt die Spritze 
5 eine hohle Injektionsnadel 10, einen Vorratsbehaiter 15 
15 und einen Kolben 20, der gleitfahig innerhalb des 
Vorratsbehalters 15 befestigt ist Die Injektionsnadel 10 
weist eine innere Oberflache auf, die mit einer Beschich- 
tung mit stationarer Phase beschichtet ist 

Ein f ablett 110 mit drei Positionen schaltet ein Pro- 20 
bengefaB 150 in eine Position unterhalb der Injektions- 
nadel 10 weiter. Die Nadel 10 wird dann in das Proben- 
gefaB eingefQhrt und die Probe 55 wird in die und aus 
der Nadel gesaugt Nachdem den interessierenden 
Komponenten die Mdglichkeit geboten wurde, in die 25 
Beschichtung mit stationarer Phase einzudiffundieren, 
wird die restliche Probe aus der Nadel 10 gespritzt Eine 
Injektion vom thermischen Desorptionstyp kann jetzt 
durchgefOhrt werden, indem das ProbengefaB aus der 
Position unter der Nadel weitergeschaltet, und die Na- 30 
del in den InjektionseinlaB 102 des analytischen Gerates 
eingefQhrt wird 

Alternativ kann eine direkte Injektion durchgefOhrt 
werden, indem ein LdsungsmittelgefaB 160, das ein Auf- 
nahme-Ldsungsmittel enthait, unter die Nadel 10 wei- 35 
tergeschaltet wird. Eine kleine Ldsungsmittelmenge, die 
ausreicht, um die Nadel 10 zu fallen, ohne in den Vor- 
ratsbehaiter 15 zu flieBen, wird angesaugt Die in der 
Beschichtung 30 abgelagerten, interessierenden Kom- 
ponenten desorbieren in das Ldsungsmittel. Da nur ein 40 
sehr kleines Volumen an Ldsungsmittel in der Nadel 
vorhanden ist, ist die Konzentration der desorbierten 
interessierenden Komponenten sehr hocL Die Nadel 10 
kann erhitzt werden, um die Desorption zu unterstQt- 
zen. Die Nadel 10 wird dann vollstindig aus dem Ld- 45 
sungsmittelgefaB 160 zurQckgezogen und das Ldsungs- 
mittelgefaB wird aus der Position unter der Nadel 10 
weitergeschaltet Die Nadel 10 wird dann in den Injek- 
tionseinlaB eingefQhrt, und der Kolben 20 wird derart 
betatigt, daB das Ldsungsmittel, das die interessierenden 50 
Komponenten enthait, injiziert wird. 

PatentansprQche 

1. Verfahren zur Feststoff-Phasen-Extraktion inter- 55 
essierender Komponenten von einer flQssigen Pro- 
be (55) unter Verwendung einer Injektionsspritze 
(5), wobei die flQssige Probe in einem ProbengefaB 
(50) gehalten wird und die Injektionsspritze eine 
hohle Nadel (10) mit einer inneren Oberflache (25), 60 
die mit einer station&ren Phase (30) beschichtet ist, 
aufweist, wobei das Verfahren folgende Schritte 
aufweist: 

EinfQhren der Nadel (10) in das ProbengefaB (50); 
Ansaugen der Probe (55) in und aus der Nadel (10), 65 
derart, daB die interessierenden Komponenten die 
Gelegenheit haben, auf der Beschichtung (30) mit 
station&rer Phase adsorbiert zu werden; 



EinfQhren der Nadel (10) in den InjektionseinlaB 
(40) eines chromatographischen Ger§tes (101); und 
thermisches Desorbieren der interessierenden 
Komponenten in dem InjektionseinlaB (40). 

2. Verfahren zur Feststoff-Phasen-Extraktion von 
Komponenten gemaB Anspruch 1, das ferner fol- 
genden Schritt aufweist: 

Spritzen der gesamten Probe aus der Nadel (10), 
nachdem die interessierenden Komponenten die 
Gelegenheit hatten, ein Gleichgewicht mit der Be- 
schichtung (30) mit stationarer Phase zu erreichen, 
und vor der thermischen Desorption. 

3. Verfahren zur Feststoff-Phasen-Extraktion von 
Komponenten gemaB Anspruch 1 oder 2, bei dem 
der Schritt des Ansaugens ferner eine schnelle Hin- 
und Her-Bewegung aufweist, um die Probe (55) in 
dem ProbengefaB (50) zu mischen. 

4. Verfahren zur Feststoff-Phasen-Extraktion von 
Komponenten gemaB einem beliebigen der An- 
sprQche 1 bis 3, das ferner folgenden Schritt auf- 
weist: 

Kryofokussieren der thermisch desorbierten inter- 
essierenden Komponenten in dem InjektionseinlaB 
(40) vor einer chromatographischen Trennung. 

5. Verfahren zur Feststoff-Phasen-Extraktion inter- 
essierender Komponenten von einer flQssigen Pro- 
be (55) unter Verwendung einer Injektionsspritze 
(5), wobei die Probe in einem ProbengefaB (50) ge- 
halten wird, und wobei die Spritze (5) ferner einen 
Vorratsbehalter (15) mit einem Kolben (20), der 
gleitfahig innerhalb des Vorratsbehalters (15) befe- 
stigt ist, und eine hohle Nadel (10) mit einer inneren 
Oberflache (25) aufweist, die sich bis zu dem Ende 
des Vorratsbehalters (15) erstreckt, das dem Kol- 
ben gegenuberliegt, wobei die innere Oberflache 
ferner eine Beschichtung (30) mit einer stationaren 
Phase aufweist, wobei das Verfahren folgende 
Schritte aufweist: 

EinfQhren der Nadel (10) in ein ProbengefaB (50); 
Saugen der Probe (55) in und aus dem Vorratsbe- 
halter (15) durch Betatigen des Kolbens (20) in ei- 
ner Hin- und Her-Bewegung, derail, daB die inter- 
essierenden Komponenten die Gelegenheit haben, 
auf der Beschichtung (30) mit stationarer Phase ad- 
sorbiert zu werden; 

Spritzen der gesamten Probe aus dem Spritzenvor- 
ratsbehalter(15); 

EinfQhren der Nadel (10) in ein LdsungsmittelgefaB 
(60), das ein Ldsungsmittel (65) mit einer Affinitat 
zu den interessierenden Komponenten enthait; 
Ansaugen eines Betrags an Ldsungsmittel (65), der 
ausreichend ist, um die Beschichtung (30) mit statio- 
narer Phase zu bedecken, indem der Kolben (20) 
etwas zurUckgezogen wird; 
Warten eines Zeitbetrags, der ausreichend ist, daB 
die interessierenden Komponenten in das Ldsungs- 
mittel (65) diffundieren; 

EinfQhren der Nadel (10) in den InjektionseinlaB 
(40) eines chromatographischen Gerates (101); und 
Injizieren der Probe, indem der Kolben (20) den 
ganzen Weg vorwartsgedrQckt wird. 

6. Verfahren zur Feststoff-Phasen-Extraktion von 
Komponenten gemaB Anspruch 5, bei dem der 
Schritt des Ansaugens ferner eine schnelle Hin- und 
Her-Bewegung aufweist, um die Probe (55) in dem 
ProbengefaB (50) zu mischen. 

7. Vorrichtung zum DurchfQhren einer Feststoff- 
Phasen-Extraktion einer Probe (55), die interessie- 
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rende Komponenten enthalt, wobei die Probe (55) 
in einem ProbengefaB (50) gehalten ist, und wobei 
eln Lflsungsmittel (65), das die Fahigkeit aufweist, 
die interessierenden Komponenten herauszulflsen, 
in einem L6sungsmktelgefaB (60) gehalten ist, wo- 5 
bei die Vorrichtung folgende Merkmale aufweist: 
eine Injektionsspritze (5), die ferner einen Vorrats- 
behaher (15) und einen Kolben (20), der gleitfthig 
innerhalb des Vorratsbehalters (15) befestigt ist, 
aufweist, wobei der Kolben (20) einen Handgriff 10 
(22) aufweist, der sich von einem Ende des Vorrats- 
behalters (15) erstreckt; 

eine hohle Nadel (10) mit einer inneren Oberfliche 
(25), die sich bis zu dem Ende des Vorratsbehalters 
(15) erstreckt, das dem Kolben (20) gegenOberliegt, 15 
wobei die innere Oberflache (25) ferner eine Be- 
schichtung (30) mit stationSrer Phase aufweist; 
wobei die Nadel (10) in das ProbengefaB (50) einge- 
fQhrt wird und die Probe (55) mittels des Vor- und 
ZurQckziehens des Handgiiffs durch die Nadel (10) 20 
in und aus dem VorratsgefftB (15) angesaugt wird, 
bis die interessierenden Komponenten eine Gele- 
genheit batten, in die Beschichtung (30). mit statio- 
nlrer Phase einzudiffundieren; 
wobei die Probe (55) vollstandig aus dem Vorrats- 25 
behaiter (15) gespritzt wird; 
wobei die Nadel (10) aus dem ProbengefaB (50) 
gezogen und in ein LdsungsmittelgefaB (60) einge- 
ftihrt wird, und eine kleine Ldsungsmittelmenge 
(65),dieausreicht,umnurdieNadel(10)zufQllen,in 30 
die Spritze (5) angesaugt wird, derart, daB die inter- 
essierenden Komponenten in das Ldsungsmittel 
(65) herausgeldst werden; und 
wobei das Ldsungsmittel (65) danach in ein chro- 
matographisches Gerlt (101) injiziert wird 35 

8. Vorrichtung zum DurchfOhren emer Feststoff- 
Phasen-Extraktion einer Probe, die interessierende 
Komponenten enthalt, gemaB Anspruch 7, bei der 
die Nadel (10) durch eine andere Nadel (10) mit 
unterschiedlichen inneren und Sufleren Abmessun- 40 
geh ersetzt werden kana 

9. Vorrichtung zum DurchfOhren einer Feststoff- 
Phasen-Extraktion einer Probe, die interessierende 
Komponenten enthalt, gemaB Anspruch 7 oder 8, 
bei der die Beschichtungsmenge (30) mit stationa- 45 
rer Phase raodifiziert wird, um eine FlexibiMt 
beim Durchf (lhren von Extraktionen zu schaff en. 

10. Vorrichtung zum Durchf ilhren einer Feststoff- 
Phasen-Extraktion einer Probe, die interessierende 
Komponenten enthalt, gemaB einem beliebigen der 50 
AnsprOche 7 bis 9, die ferner eine Tablettanord- 
nung (110) aufweist, um GefaBe (50) zu halten und 
um die GefaBe (50) in die Position unter der Injek- 
tionsspritze (5) zu bewegen. 
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